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A control device is disclosed comprising a metering valve, 
which is suitable for the continuous adjustment of the 
throughput of liquid nitrogen and which is suitable for the 
cooling of samples to cryogenic temperatures, wherein the sam- 
ples can be kept cooled with high accuracy. For example, 
biological samples can be cooled for cryomicroscopy down to 
-150°C with an accuracy of 0,2°C. The metering valve is 
rotatably driven by an actuator and it is smooth- running 
within the entire temperature range, sealed to the outside, 
and it transfers a very small heat flow to the liquid, which 
is to be cooled. The valve comprises a switch ball as a 
control element, wherein the switch ball is made of glass 
ceramics and grinded with high accuracy. The switch ball is 
supported in a ball seat, which is adapted and having a small 
contact surface and which is grinded with optical accuracy. A 
metal bellow is used as a connection between the switch ball 
and the activator, said metal bellow presses the switch ball 
into the ball shaped support. 
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@ Regeleinrichtung mitstufenlos einstelibarem Dosierventil fiir kryogene verflussigte Gasezurgenauen 
Temperaturstabilisierung von gefrorenen Proben 

@ Es wird eine Regeleinrichtung mit Dosierventil beschrie- 

ben, das fur eir>e stufenlose Einstellung des Durchflusses 

von flussigem Stickstoff geeignet ist und mit dem sich 

Proben auf Icryogene Temperaturen abl<uhlen und mit inoher 

Genauigkeit gelcuhit halten lassen. Z. B. lessen sich biologi- 

sche Proben fiir die Kryomikroskopie auf -150°C mit einer 

Genauigkeit von 0,2° C einregeln. Das Dosierventil wird von 

einem Stellmotor drehbar angetrieben und ist im gesamten 

Temperaturarbeitsbereicii leichtgangig, naoh auEen dictit 

und iibertragt auf die zu regelnde Fliissigkeit nur einen sehir 

geringen WarmefluS. Das Ventil entlialt als Regelelement 

eine mit optischer Genauigkeit gesciiliffene glaskeramische 

Schaltkuge), die mit geringer Beruiirungsfiaciie in einer 

angepaSten, ebenfalls mit optischer Genauigkeit geschliffe- 
" nen glaskeramischen Kugelpfanne mit Ein- und AuslalSboh- 
f rung lagert. Als Verbindung zv\^isohen Schaltkugel und 

Stellmotor dient ein elastischer Metalibalg, der die Schaltku- 
^ gel in die kugelfprmige Lagerpfanne druckt. 
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Beschreibung Die Aufgabenstellung 

Die Anmeldung handelt von einer Regeleinrichtung Fur den Temperaturbereich von 30° C bis zur Tempe- 
mit stufenlos einstellbarem Dosierventil fur kryogene ratur des flxissigen HeHums soli eine Regeleinrichtung 
verfliissigte Gase, wie z. B. fur flussigen Stickstoff, das 5 mit stufenlos einstellbarem, stets leichtgangigem und 
zur genauen Temperaturstabilisierung von gefrorenen dicht schlieBendem Dosierventil fur kryogene verflus- 
Proben eingesetzt wird. sigte Gase wie z. B. flussigen Stickstoff gefunden war- 

den, das sich fur feine Dosierung des Durchflusses einer 
Stand der Technik kryogenen Flussigkeit in einer Zuleitung zu einer Kryo- 

. ■ 10 Probenkammer eignet, eine geringe eigene Warmelast 

Die Dosierung, d. h. die stetige und genaue Regulie- auf die kryo!:;ene Flussigkeit ausubt und mit dam z B 
rung des Durchflusses, von fliissigem Stickstoff mit Ven- bei DurcbRy,<mengen von wenigen Litem pro Stuiide 
tilenbereiteterheblicheSchwierigkeiten-Oblicherweise die Temp, iuiir einer in der Probenkammer befindli- 
wird mit Ventilen fiir flussigen Stickstoff eine Zwei- chen gefrorenen Probe auf - 150° C mit einer Genauig- 
. punktregelungdurchgefuhrt,d.h.solcheVentilewerden 15 keit von besserals 0:20 c einregelbarist 
nur zwischen dem geoffnetem und geschlossenem Zu- 

stand umgeschaltet Wesentliche Merkmale der gefundenen Losung des 

Hierfur werden z. B. an grofien Dewar-Vorratsbehal- Haup tanspruchs 

tern, aus denen flussiger Stickstoff in kleinere Kannen 

abgefClIt werden soil, Kiigelhahne verwendet, deren 20 Die Regeleinrichtung enthalt ein Dosierventil aus ei- 
drehbare Schaltkugeln aus Kunststoff wie z. B. Teflon ner Glaskeramik. Das Dosierventil enthalt als Regelele- 
bestehen. Auf Grund des starken Temperaturschwan- ment eine mit optischer Genauigkeit geschJiffene glas- 
kungen an solchen Ventilen sind solche Kugelhahne bei keramische Schaltkugel, die in einer angepaBten, eben- 
der Temperatur des flussigen Stickstoffs meist extrem falls optischer Genauigkeit geschliffenen glaskerami- 
schwergangig, insbesondere zeigen sie hohe Haftrei- 25 schen kugelformigen Lagerpfanne mit Ein- und Auslafi- 
bung, da sie Materialien unterschiedlicher Warmeaus- bohrung lagert Die Beruhrungsflache der Schaltkugel 
dehnung enthalten und die Materialien sich unterschied- in der Lagerpfanne ist auf jeden Fall deutlich geringer 
lich stark zusammenziehen oder aber solche Ventile ist als die Flache der entsprechenden Halbkugel dessel- 
sind, wenn sie leichtgangig sind, bei kryogenen Tempe- ben Radius. Die Schaltkugel wird von einem mikropro- 
raturenauchnachauSenhinundichtundlecken. 30 zessorgesteuerten Schxittmotor drehbar angetrieben. 

AncJere Ventile benutzen das Prinzip eines Schiebers. Schrittmotor und Schaltkugel sind uber eine warmeiso- 
Ein Sohieber oder eine Membran wkd mit Hilfe eines lierte Briicke und uber einen als Andruckfeder wirken- 
Elektromagneten vom Ventilsitz abgehoben oder denMetailbalgdrehsteif mitemanderverbunden. 
schlieBt die Offnung eines Ventilsitzes. Damit der Ven- 

tilteller oder die Membran eines Ventils nicht durch 35 Wesentliche Vorteile der gefundenen Losung des 
Verunremigungen von Eiskristallen, die sich immer im Hauptanspruchs 
flussigen Stickstoff befinden kSnnen, festfrieren, oder 

aber Eiskristalle sich im Schieber auf dem Ventilsitz Fur den Temperaturbereich von 30° C bis zur Tempe- 
oder der Membran ablagern und so ein' dichter Ver- , ratur des flussigen Heliums wurde eine Regeleinrich- 
schluB des Ventils trotz starken AnpreBdruckes auf 40 tung mit einem mikroprozessorgesteuerten Dbsierven- 
Schieber oder Membran unmoglich wird, wird ein sol- til gefunden, das eine geringe Warmelast erzeugt, stets 
ches Ventil z. B. mittelbar uber die Schubstange konti- leichtgangig und nach aufien dicht abschlieBend arbei- 
nuierlich geheizt (Heizleistung kleiner Ventile 2. B. ty- tet, eine feine Dosierung des Durchflusses von fliissigem 
pisch 10 Watt). Dies hat natiirlich einen merklichen Stickstoff in einer Zuleitung zu einer Kryo-Probenkam- 
Stickstoffverlust zur Folge. Will man den Verbrauch an 45 mer erlaubt und mit dem z. B. bei DurchfluBmengen von 
Flussigkeit durch Verdampfen vermeiden, so darf keine wenigen Litem pro Stunde die Temperatur der Kryo- 
Warme auf Ventilteller oder Membran ubertragen wer- Probenkammer auf — 150° C mit einer Genauigkeit von 
den und die Ventile sind ungeeignet fur eine kontinuier- besser 0.2° C einregelbar ist Bei geeigneter Material- 
liche Regulierung und feine Dosierung des Durchflusses wahl eignet sich das Dosierventil auch fur andere, ag- 
flussigen Stickstoffs. Zudem sind diese Ventile sehr teu- 50 gressive FlQssigkeiten oder verfliissigte chemisch ag- 
er (Listenpreis 1995 ca. 15000 DM). gressive Gase. 

Im ungeheizten Zustand sind die beschriebenen Ven- 
tile ungeeignet fur eine kcntinuierliche Regulierung und Beschreibung der Regeleinrichtung an Hand von 
feme Dosierung des Durchflusses von fliissigem Stick- Abbildungen 
stoff. Eine solche Regulierung wird aber benotigt, wenn 55 

z. B. ein Objekt in der Probenkammer eines Kryo-Ront- Abb. 1 zeigt die vollstandige Regelemrichtung mit mi- 
genmikroskops auf eine Temperatur von - 150° C mit kroprozessorgesteuertem Dosierventil, mit dem sich ein 
einer Genauigkeit von besser 02° C geregelt werden gefrorenes Objekt in einer Probenkammer auf Kryo- 
solL Solch geringe Temperaturschwankungen miissen temperatur abkiihlen und temperaturstabilhaltenlaBt. 
erzielt werden, damit thermische Driftbewegungen der eo Die dichtenden Telle des Dosierventils der Regelein- 
Objekte im Zeitraum von einigen Sekimden nicht zu richtung konnen aus Metall, Kunststoff, Glas oder Glas- 
Bewegungsunscharfen im BQd der Objekte fiihren kon- keramik gearbeitet sem. Metall, Kunststoff oder Glas- 
nen. Je nach Warmelast in der Probenkammer sind hier- keramik wie z. B. MACOR® lassen sich mit normalen 
zu DurchfluBmengen von z. B. etwa 1 —3 Liter pro Stun- Werkzeugen spanend rasch und kostengunstig bearbei- 
de notig, xmd es ist klar, daB demgegeniiber der Verlust 55 ten bzw. vorbearbeiten. Als Glas eignet sich am besten 
an Stickstoff, durch Warmeiibergang von AuBen auf das ZERODUR®, da es einen extrem geringen Warmeaus- 
Dosierventil verursacht, vernachlassigbar gering sein dehnungskoeffizienten besitzt und die Passung der Ven- 
soll. tilbauteile damit fiir alle in Frage kommenden Tempera- 
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turen am besten gewahrleistet Das Ventil enthalt als grammieren sind Der Mikroprozessor fragt verschiede- 

Regelelement eine optischer Genauigkeit geschliff ene ne elektrische Temperatursensoren ab, die z. B. aus Pla- 

Schaltkugel (6) die in einer angepaBten, ebenfalls opti- tin-MeBwiderstandea bestehen. Solciie Platm-MeBwi- . 

scher Genauigkeit geschliff enen kugelf ormigen Lagerp- derstande sind auch als "PTl 00" bekannt, wenn der No- 

fanne (7) mit Ein- (9) und AuslaBbohrung (8) lagert Die 5 minalwert des Widerstandes 100 Ohm betragt 

Schaltkugel (6) besitzt die Form einer Kugelkappe be- Die Probenkammer (16) enthalt z. B. auf emer Metall- 

sitzen da nur etwa eine Viertelkugel als Beruhrungsfla- zunge (17) das zu temperierenden Objekt (11) und direkt 

che m'it der Lagerpfanne (7) benotigt wird. Entscheidend daneben auf der Metalizunge (17) emen Temperatur- 

fur die Leichtgangigkeit der Schaltkugel (6) in der ku- sensor als Monitor (10). Zusatzlich kann sich noch em 

gelformigen Lagerpfanne (7) ist, daB die Beruhrungsfla- 10 Temperatursensor (13) freitragend unter emem Uber- 
che auf jeden Fall deutlich geringer als die Flache einer laufkanal (12) auBerhalb der Probenkammer (15) und 

entsprechenden Halbkugel desselben Radius ist, da so ein weiterer Temperatursensor (15) unterhalb der Aus- 

vermieden wird, daB auf Grund immer moglicher Fehl- laufhohe des Uberlaufkanals (12) freitragend innerhalb 

anpassungen, die insbesondere durch Temperaturgra- der gekiihlten Probenkammer (16) befmden. Diese frei- 

dienten an Schaltkugel (6) und Lagerpfanne (7). erzeugt 15 tragend angeordneten Temperatursensoren fungieren 

werden konnen, ein Klemimen der Schaltkugel (6) auf- als Uberlaufsensor (13) bzw. Fiillstandssensor (15), die 

treten kann Zwischen Schaltkugel (6) und kugelformige bei Beruhrung mit der Kiihlflussigkeit (14) schlagartig 

Lagerpfanne (7) bildet sich wahrend der Regelbewegun- ihren Widerstandswert verringem. Urn diesen Effekt zu 

gen ein Fliissigkeitsfilm oder ggf. durch geringfugige erhalten, muB man bedenken, daB derartige Platin-MeB- 

Verdampfung des Filmes ein Gaspolster aus, wodurch 20 widerstande immer von einem sehr kiemen MeBstrom 

ein reibungsarmes Gleiten der Schaltkugel (6) in der durchflossen werden. Erhoht man den MeBstrom auf. 

kugeiformigen Lagerpfanne (7) garantiert ist (vgL un- emige Milhampere, so fuhrt der MeBstrom dazu, daB die 

ten) Dadurch reichen kleinste Antriebsdrehmomente Temperatur eines Platin-MeBwiderstands sich um eini- 

zur Betatigung der Schaltkugel (6) aus. ge Kelvin gegenilber der Umgebungsluft erhoht Bei 

Ein Gaspolster kann entstehen, da das Ventil sich auf 25 Benetzung mit emem Tropfen Kuhlflussigkeit andert , 

die Siedetemperatur des verfliissigten Gases abkiihlt sich dann der Widerstandswert schlagartig. 

und da der nie vermeidbare WarmefluB in das Ventil, Um eine Verstopfung der Regelspalte des Ventils z. B. 

der 2. B iiber den Metallbalg (5) stattfindet, zur einer durch Eisschlamm zu verhmdem, ist as moglich, den 

geringfugi<-en Verdampfung des Fliissigkeitsfilmes Stellmotor so zu programmieren, des er kleinste alter- 

fiihrtDieserZustandstellt sich zwangslaufig von selbst 30 nierende Drehbewegungen ausfuhrt Eisschlammabla- 

ein es sei denn, das Ventil wird durch zusatzliche beson- gerungen an den Verengungen der Ventilspalte werden 

dereKiihlmaBnahmen unter die Siedetemperatur der zu auf diese Weise fortgeschoben und somit vermieden. 

regulierenden verfliissigten Gases abgekuhit; dann tritt Wegen der kleinen moglichen Schrittwinkel arbeitet das 

die Verdampfung des verflussigten Gases naturlich Regelventil iiber einen sehr groBen Regelbereich bis 

nichtauf 35 hinab zu wenigen ml DurchfluB pro Minute. 

Da das Ventil im geschlossenen Zustand dicht schlie- . Um die Warmeiifaertragung aus der Umgebungsluft 
Bend ist, kann es standig mit Flussigkeit gefiillt sein. auf das Dosierventil so gering wie moglich zu halten, 
Daher kann auch das VorratsgefaB der Flussigkeit mit befindet es sich in einem zweiteihgen warmeisoUeren- 
untenliegendem Auslauf sich oberhalb des Ventils befin- - den Gehause (3) mit Halteflansch (18) zur Bef estigung 
den und der statische Druck der obenliegenden Fiussig- 40 des Getriebes (2) unter dem Stellmotor (1). Die Durch- 
keitssaule stets auf das VentH wirksam sein. fuhrung der Antriebswelle des Getnebes (2) m das war- 
Die Schaltkugel (6) wird von einem Stellmotor (1), meisolierenden Gehause (3) ist mit einer Wellendich- 
z B einem Schrittmotordrehbarangetrieben. Der Steil- tung (19) verschlossen, um ein Eindringen von Luft- 
motor (1) und die Schaltkugel (6) sind fur diesen Zweck feuchtigkeit im das Innere des Gehause (3) und damit 
uber eine oder zwei warmeisolierte Brucken (4) und 45 eine Vereisungimlnnerenzuvermeiden. 
uber einen Metallbalg (5) miteinander verbunden. Der 

Metallbalg (5) ist in axialer Richtung wie eine Druckfe- Bezugszeichenliste 
der gespannt, so daB er als Andruckfeder wirkt, die die 

Schaltkugel (6) stets gegen die kugelformige Lagerpfan- 1 Stellmotor 

ne(7)druckt 50 2 Untersetzungsgetriebe 

Um die Regelgenauigkeit des Stellmotors (1) zu ver- 3 Warraeschutzgehause 

bessern, ist dieser iiber ein Untersetzungsgetriebe (2), 4 warmeisolierende Brucke 

das am besten einen spielfreien Friktionstrieb enthalt, • 5 Metallbalg 

mit dem Metallbalg (5) drehsteif verbunden. Auf diese 6 Schaltkugel 

Weise sind Drehwinkel von Bogenminuten reproduzier- 55 7 kugelformige Lagerpfanne 

bar und spielfrei einstellbar. Dies ist insbesondere auch 8 VentilauslaB 

deswegen moglich, weil wegen der Leichtgangigkeit der 9 VentileinlaB 

Schaltkugel (6) nur geringste Haftreibungskrafte zu lOTemperaturfiihler 

uberwinden sind. Als Stellmotor (1) kann daher ein Mi- 1 1 zu kuhlendes Objekt 

kroschrittmotor (mit einem Volumen von typischerwei- so 12 Oberlaiif 

se einigen cm^) mit einer typischen Antriebsleistung von 13 Uberlauffuhler 

unter emem halben Watt benutzt werden. Der Stellmo- 14 Kuhlfliissigkeit 

tor (1) seibst wird am besten uber einen programmier- 15 FiiUstandsfiihler 

baren "ein-Chip" Mikroprozessor angesteuert, die auf 16 gekiihlte Probenkammer 

dem Markt mit Interpretercompiler fur die allereinfach- 65 17 Probenhalter 

ste und bekannte Programmiersprache BASIC angebo- 18 Halteflansch 
ten werden (z. B. der STAMP®-Chip von Parallax Ina" 19 WeUendichtung 
USA) und die daher extrem einfach und schnell zu pro- 
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Patentanspruche 

1 . Regeleinrichtung fur den Temperaturbereich von 
Raumtemperatur bis zur Temperatur von flussigem 
Helium, gekennzeichnet dadurch, 5 
daB ein Dosierventil mit einer drehbaren Schaltku- 
gel (6) und eine paBgenaue kugelformige Lagerp- 
fanne (7) als Ventilsitz vorhanden ist, wobei die 
Beriihrungsflache der Schaltkugel (6) die Gestalt 
einer Kugelkappe besitzt, deren Flache deutlich ge- 10 
ringer ist als die Flache einer Halbkugel, 
daB die genannte Schaltkugel (6) und/oder die ge- 
nannte Lagerpfanne (7) des Ventils aus spanend 
bearbeitbarer Glaskeramik besteht, 
daB die genannte Schaltkugel (6) mittels eines ela- 15 
stischen Metallbalgs (5) drehsteif mit einem Stell- 
motor (1) verbunden ist, 

daB der genannte Metallbalg (5) die Schaltkugel (6) 
in die kugelformige Lagerpfanne (7) drfickt, 
daB der genannte Stellmbtor (1) von einem Mikro- 20 
prozessor gesteuert wird, 

daB der genannte Mikroprozessor mit Temperatur- 
sensoren (10) verbunden ist und diese abfragt, 
daB das Dosierventil sich in einem warmeisolieren- 
dem Gehause (3) befindet 25 

2. Regeleiiirichtung nach Anspruch 1, gekennzeich- 
net dadurch, daB sich zwischen Metallbalg (5) und 
Schaltkugel (6) und/oder zwischen Metallbalg (5) 
und Stellmotor (1) eine warmeisolierende Brucke 
(4) befindet 30 

3. Regeleinrichtung einem der Anspruche 2 bis 3, 
gekennzeichnet dadurch, daB der Stellmotor (1) ein 
Schrittmotorist 

4. Regeleinrichtung einem der Anspruche 2 bis 3, 
gekennzeichnet dadurch, daB der Stelhnotor (1) ein 35 
spielfreies Untersetzungsgetriebe(2) enthalt. 

5. Regeleinrichtung nach einem der Anspruche 1 
bis 4. gekennzeichnet dadurch, daB sich mindestens 
ein freitragend angeordneter ungeheizter oder ge- 
ringfugig geheizter Temperatursensor unter einem 40 
Oberlaufkanal (12) der Probenkammer (16) befin- 
det und als Cberlauffuhler (13) f ungiert. 

6. Regeleinrichtung einem der Anspruche 1 bis 5, 
gekennzeichnet dadurch, daB sich mmdestens ein 
freitragend angeordneter ungeheizter oder oder 45 
geringfugig geheizter Temperatursensor in der zu 
Probenkammer (16) befindet und als als FuIIstands- 
fuhler(15)fungiert 

7. Regeleinrichtung einem der Anspruche 1 bis 6, 
gekennzeichnet dadurch, daB sich an dem Gehause 50 
(3) eine Wellendichtung (19) befindet 

8. Regeleinrichtimg einem der Anspruche 1 bis 7, 
gekennzeichnet dadurch, daB das Schaltkugel und 
Lagerpfanne des Dosierventils aus Glas, Metall 
oderKunstpff bestehea 55 
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